MASS装置の高分解能測定技術、及び管理方法の修得 by 森田, 俊夫
－19－
MASS装置の高分解能測定技術、及び管理方法の修得
第二技術室森田俊夫
1緒言
有機合成分野では、新規化合物の同定に赤外線吸収(IR)スベクトノレ、核磁気共鳴 (NMR)スベクトノレ、
質量分析 (MASS)スベクトノレペ及び有機元素分析の測定データが必要である。さらには、有機分子の立
体構造を議論する際にはX線構造解析のデータも必要とされる。
IR、剛氏及び MASS測定は相当する有機分子の特徴あるスベクトノレを探しだせれ1ま、いく らか純度が悪
くても帰属は可能となる。一方、元素分析での測定は試料の純度、及び乾燥に大きく影響するので、測定
の際には精製手順、及び保存方法に十分な注意が必要となる。
MASS測定は短時間で有機化合物の分子量が確認できるので、帰属に有効な方法の一つである。通常は精
度が正数値までである低分解能測定で測定することが多いが、分解能を上げることで測定値の精度が高く
なり、小数点 3ケタまで確認することができる。この方法で測定したデータを基に処理を行う と可能性の
ある組成式を表示することができるので元素分析の代用として使用される。
そこで今回は当大学に設置されている MASS装置を利用して、精密質量測定を行ったので、その測定まで
の準備作業、及び測定、データ処理について報告する。さらに、当装置の保守・管理を効率的に行う 目的
で、起動、及び停止、イオン源の取り換え等について簡易手順書を作成した。
2. MASS装置での精密質量測定
2-1.使用機器、及び測定までの準備
当大学産学官連燐本部計測・技術支援部に設置されている
700Tタンデム MStation(JEOL)を使用した。測定では種々
の方法があるが、ここでは直接試料導入 FAB法による精密測
定を行った。，)そのijlJ定を行う前に、装置条件の確認、測定
パラメータファイノレの作成(精密測定をする時に使用する)、
及び7 スキャリプレーション(磁場、及び電場)を行い測定
に必要なファイノレを作成する。(図1)これらのファイノレは
メーカーが用意したファイノレを読み込み一部変更して使用
した。
2-2 有機化合物の精密質量測定、及びデータ処理
FAB法、及び精密質量測定で用意する試薬としてポリエチ
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図1
レングリコーノレ(陀G400、基準試料)、及びメタニトロベンジノレアルコール(マ トリ ックス)を用いた。これ
らを約 1・1に混ぜ粘性のある混合液体とした。測定したい試料(約 1mg)は適当な溶媒(約O.5ml、今回は
メタノーノレを使用した)に溶かし試料溶液とした。装置の種々の設定ではスリ ットの設定、及び感度のチュ
ーニングの操作を行う。 2-) で作成した測定パラメータファイノレを読み込み、そして先ほど調整した試料混
合液体、及び試料液体を FAB用試料導入俸のターゲツト上(写真 1)にそれぞれ1溺落とし軽く混合した後、
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測定開始となる.リアノレタイムにスベクトルが費示され
るので、目的のピークが確認されれば1分以内で料了す
る.
止にデータ処理を行う。測定データを読み込み、精密
質量校正作曜を開始し、そのマススベクトノレを費示させ
る00 PEG400のスベク トルも同時に現れているので、目的
化合物のピ クー、 及びその近傍の PEG400のピークを植鶴
後、 PEG400のピークを選択し、実行すると目的ピークの
分子量の校正が行われる。
島桂に組成演算を行う。表示されているマススベク ト
ノレから目的のピークゼ選択と、可能性のある元索、及び
その最大数を入力し、計揮を実行させると、目的のピー
クの精密質量の測定結果、可能性のある組成式、且び誤
差値(測定値と計事値との蓑)が表示される.胎文の掲
載には"'5ミ担マス以内とされているので、
誤差範囲をその値で股定しておけば、容易に結果が判別できる。
3 保守 曹理用手順書由作成
写真1
(上)上献料導入樟
(下)ターゲット
この装置にはメーカーからのマニュアル叫が用意されているが、通常の保守・管理では数ページ程度の手
順を理解できれば十分であるので、晶低限必要な個所在抽出し、「簡晶マエュアノレJを作成した。 一方、操作
中に測定不能(シグナノレが出現しない)等の封処法として、メーカーが別途用意した fMS 700トラブル
シューティングJ心を pdfファイルとし、 PC内に保存した.
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